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(§) Verfahren zum Aufkonzentrieren von Tocopherolen und Sterolen 

® Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Verfah- 
ren zum Aufkonzentrieren von Tocopherolen und/oder 
freien Sterolen aus tocopherol- und/oder sterolhaltigen 
Gemischen von Fetten und/oder Fettderivaten, bei dem 
man die Gemische direkt einer fraktionierten Destination 
und einer Molekulardestillation unterwirft. Vorzugsweise 
setzt man Dampferdesttllate insbesondere Sojaol-, Rap- 
sol- oder Sonnenblumendampferdestillate zur Aufkon- 
zentrierung ein. Das Verfahren kann auch zeitlich nachein- 
ander in einer entsprechend ausgefuhrten Apparatur 
durchgefiihrt werden. Teilt man die Fettsaure auf in einen 
Destillat- und einen Seitenstrom, so kann man eine ho- 
herwertige Fettsaure gewinnen. 
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Beschreibung 
Einleitung 

ren D vo^r ndUn , 8 hC \ m ei " Verfahren zu "' AulWn.rie- 5 
ren von Tocopherol und/oder Slerolen aus locoDheral 
und/oder sterolhaldgen Gemischen von Fci cn uE 

£££££ de ^ n T die Gemische *£*f5t 

voihenge Reaktion oder den Zusatz von Hilftstoffcn einer 

2SST" D6S,il,ation UDd einer M «S£ I0 

Sland der Technik 

uerSS k Viele " P flan ^hen und ,5 

S^Se I " ""1 W6rden auch a,s Y ^ E be- 
zeichnet. Die Bezeichnung Vitamin E beziehi sich auf die 

atnin F Wirl i u vork ™nde Substanzen mit V,t- 
amn-E-Wirkung bekannt. Sie sind Derivatc des 6-Chroma- '0 
nol und gehoren zu 2 Gruppen von Verbindungen Die erne 
Oruppe e.tet sich von, Tocol ab und tragt eine £ e al e 

gchoren alpha-, beta-, gamma- und delta-Tocopberol Die 
Verbindungen unlerscheiden sich im MemylieruLmd a m 25 

,,n ' ?*i n Starkslen biol °gischen V,tamin-E-Wirkun B 

K^ssr* Tocophero1 im ~ h ^« 

kuS'sinTd* T SubstaJ,zeD Vitamin-E-Wir- " 

skh 8 von 5 H CnVa ^ dSS T0C0trienol «- Sie unterscheidcn 
SZe t" 3 ^ ^°Pherol-Homologen dutch die un- 
gesaUigteisoprenoideSeUenkettemit 16C-Atomen Diena- 

ShSSHS J oc °P her °l-Ho«>oIogen aus ihren natur- 
H.?^ 0ewinnun 8 vo " Vitamin E isohert 

fuch <Sf -T S : Toc °P herol " in dieser Anmelduns 

nut vitanun-b-Wukung, umfassen. 

hJ/b- Toc °P h f ole finden wegen ihter oxidationshemmen- 
den Eigenschaften Anwendung im Nahrungsmittel-Tnd im 
kosmetisch-pharmazeutischen Bereich sowie ah Zu llt Z 
auf naturhchen Olen basieienden Anstrichfarben 45 

die LfoTe e, l nUng ^ er01 " Ulnfa6t in dieser An ™*lung 
cue Merole, die auch Stenne genannt werden Beide R P 

ze.chnungen "Sterol" und "SW werden in Iser Stent 

anmeldung als gleichbedeutend benutzt. Die Sterok 2d 1 

wertige sekundare Steroidalkohole mit 27 bt % Kohfen 50 

saltan, die die Grundstruktur des Gonans bestS' 

Das Kohlenstoffatom 3 des Gonans tragt die HvdrS' 

gruPPe- D,e strukturellen Unterschiede der eiSlnTn 2r 

Doppelbmdungen innerhalb des Rinasvstem? im raJ** « 
von Substituenten an bevorzugten SESta oTr S 
^ * - kohlenstoffatom &££ 

Der wichtigste Vertreter der Slerole ist das Cholesterin 
das frei oder verestert in tierischen Organen und fSSSS 60 
le^insbesondere im Gehirn, im Ruckenmark, den Neben- 

nn gehort zu den sogenannten Zoosterinen, mit dencn man 

XnzSn FetlCn en !, hallenen Sterine be^ichnet. Db 
pt anzJichcn Stcnnc werden Phytostcrinc eenannt D,V « 

wichags^ vertreter sind Ergosterin, Stigmas el cLS 

stenn und S.tostenn. Die Sterine oder Sterole sind we3e 

Ausgangsstoffe in der Symhese von Pharm «SJ2£ 



sondere von S.eroidhormonen, z. B. Comcosicroidcn und 

Scf,!" 6 "- Bei f picl kann Sugmasterin leicht zum 
ftogesleron umgewandelt werden 

und\wfa n8S8emiSCh r e f Um GeWinnen von Tocopherol 
Sen ?lSZ n einE n Cl7 f W V ° n P na ^i<=hen und tieri- 
TwJ » T? f Sem - D,e hSchs,en Konzenirationen von 
S P m! , dCD S1Ch J: P flanzlic h«n Olen wie Weizen- 
keim- Mas-, Soja- und Palmkemol. Tocopherol findet sich 

££ f BaUmwoJlkei "'Pl > Sonnenblumenol, Rap2 
Palmol und anderen Pflanzenolen P 

Die naturlichen Pflanzenole enthalten nur geringe Men- 

f'L an A 0C0Pher ° l Eine Au ^nzentrierung isl mrgewerb- 
bche Anwendungen erwunscht. Vemnreimgungen sdlen 
femer abgetrennt werden, urn die antioxidieLdf W kl 
und die Vitamin-E-Akti vital zu verstarken. Die wichtS 
naturhchen Quellen fur Tocopherol sind daher nic f die 

stillale , n nSChe / 0k anfa " en den Wasserdampfde 

fallen Hip T ""S ^P^^^^ genannt werden. Hier 

Sterol und r PhC ? Ie Z ^ konzenlrie «- a b« gemischt mit 
Sterol und Sterolestern, fre en Fettsauren sowie Trinlyceri- 
den an. Besonders intcessant sind die Desliliate aus der De- 
sodonenmg von Sojao., Rapsdl und SonnenblumenoL Auf 

St ^ c 41 ' einem Ver « leich d « Desodorierungs 
desaDale von Soja- und Rapsol hingewiesen. Je nach Defo- 

?0 (Vw ng | V ^ al r n embalten die DestiUale ^ischen 1 und 
1?SW1 ^ t0C °P h ™ 1 * ™* in gleicher GroBenord 
SvoSgen d,e W UberWle ^ d - ^n ge in ihrer Este , 

lieS'w^ 011 ^ 6 ^ V ° D Toc °Pl^°l umerschied- 
ehe Verfahren, aUein oder in Kombinadon, bekannt, nam- 

2n e n T ng 'o VerSeifUD 8' fra ^°nierende Extmkdon 
te D^Snn S ;, Werden Tocophexol-Konzentrate nach 
nmJvnn Al aus N ^enprodukten der Desodorie- 

^ S e l a ? Un < dFeU ^ dadUfch S ewonnen ' daB ^ in die- 
Z t ^ enen fteien Fett sSuren durch Anlagerunn eines 

^ten abdest,U,ert werfen, woraufhin diese Produkte einer 
Hydnerung und anschlieBend einer Losungsmittelfra^ 
menmg z Ur ^ akti on der .Tocopherol £Zl 
den. Aus dem gleichen Dokument ist ein anderes VerfahS, 

den^n °T! rieren V ° n ToC °P h ™ 1 b^annt h£ wer- 
den d e Desodonerungsdestillate einer Umesterung mit mI 

^fZ^T"^ ^-ememylesJaMS- 
koLnu^iert ^"Instillation auf- 

hriS r 1 '^ 65 ' 1 US dErEP 171 009 A2 beka nntes Verfahren 
£m££ ^Phetolhaltige Material mi. einer ausreichen- 

Kon,^ f h ^ P ° laren «»^«*" Losungsmittels in 

S £ Die 1 ^ 0C T° Ph T le -, aber nicht * Vernnreinigun- 
gen lost. Die mit Tocopherol angereicherte polare Phase 

^ISSSS aus dieser ^ Tocopherol 

don a?h as , h Abtrennun « der Tocopherol durch Adsorp- 
Uon an basischen Amonenauslausehem bekannt. Diese vT 

FetSuren e°£; T?V" f keine ^ ™ w 4 
fr! T l u 1 ' Dle SteioIe - G1 yeende und andere neu- 

maln^F bas ' SCh t, SUb 1 StanZen Werden nicht ad ^*iert S- 

saat ,echnischen chemie ' 4 - Aufla8e - 

Die CJB 2 145 079 A beschreibt in einem Beispiel die 
Vferwendung saurer Ionenausmuscher als Katalysmo 2 
Verestcrung von in Rapsol-Dcsdllat enmaltencn frcfen 
^ 5 ^"^n Methanol, bezogen auf 1 vS - 

Sr'T 8 SdeStiUat - Da in MeUlano1 ""Cli- 
che Bestandteile ausfallen, wird die Vcresterung in einer 
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Wirbclschicht vorgenommcn. Die Notwendigkeit dcr Wir- 
bclschicht fuhrt zu einem aufwendigen Verfahrcn, desscn 
Wirtschafllichkeil. bei groBtechnischcr Durch fuhrung zwei- 
felharl. is!.. 

AuBerdein is! die fraklionierte Kristallisation zur Abtrcn- 5 
nung dcr Sterole von den Tocophcrolen nach dcr Aufkon- 
zentrierung bekannt. Dabei geht Tocopherol in Losung und 
Sterol kristallisiert aus. Auch eine destillat.ive Trcnnung von 
Tocopherol und Sterol ist moglich, aber dabei wird Sterol 
zumindest zum Teil, zcrstdrt. 10 

Auch in neuerer Zeit lassen die Bemuhungen bessere Ver- 
fahren zur Gcwinnung von Tocopherolen zu finden nichi 
nach. So wird in einem Artikel von Gosh und Bhattacharyya 
(JAOCS, Vol. 73, No. 10 (1996)) darauf hingewiesen, daB 
ein Bedarf an neuen Prozessen zum Gewinnen von Toco- 15 
pherolen und Slerolen besteht. In diesem Arlikel wird ein 
Verfahrcn vorgestellt, bei dem ausgchend von SojabTdam- 
pfcrdcstiUal zunachst cine enzymatische Hydrolysc durch- 
gefuhrt wird, anschlieBend erfolgt die Vcresterung der freien 
Fettsauren - ebenfalls enzymalisch - und schlicBlich erfolgt 20 
die Aufkonzentration der Tocopherole und Sterole durch 
fraktionicrte Destination. Mil. Hilfe dieses recht aufwendi- 
gen Verfahrens konnten 70 Gew.-% des Tocopherols bezo- 
gen auf das Dampferdestillat gewonnen werden. 

Genieinsain ist alien bekannten Verfahrcn, daB sie in der 25 
Regel recht aufwendig sind. Bei der Abtrennung der okono- 
misch gesehen eher geringwertigen Fettsaurekomponenten, 
die aber dennoch den deutlich groBten Anteil der Masse des 
DampferdestiUats ausmachen, fallen hohe Kosten an. Ein 
weniger aufwendiges Verfahren, daB ohne Reaktionsschritt 30 
oder andere HilfsstofTe wie Losungsmittel aus kommt ist die 
MolekulardesUliation. 

So wird von Kim und Rhee (Korean J. Food Sci. TechnoL 
Vol 14, No. 2 (1982)) anhand der Gegeniiberstellung unter- 
schiedlicher Verfahren zur Gewinnung von Tocopherol und 35 
Sterol ein Verfahren basierend auf molekularcr Destination 
als effizienteste Methode herausgestelll. Bei diesem Verfah- 
ren wird das Dampferdestillat direkt, ohne vorherige Aufar- 
beitung einer moiekularen Destination unterworfen - lcdig- 
lich eine Entgasung des Materials ist ratsam. Bei dieser er- 40 
sten moiekularen Destination werden jedoch mil den freien 
Fettsauren gleichzeitig 15Gew.-% der Tocopherole und 
10 Gew.-% der Sterole mit abgetrennt. AnschlieBend erfolgt 
noch eine zweite molekulare Destination und man erhalt die 
Tocopherole in einer Ausbeute von ca. 70 Gew.-% und die 45 
Sterole von ca. 60Gcw.-% bezogen auf das eingesetzte 
Dampferdestillat. Ein wesentlicher Nachteil dieses Verfah- 
rens sind natiirlich die hohen Tocopherolverluste. Dies ist 
von besonderer Bedeutung, weil der Wert des im Dampfer- 
destillat enthaltenen Tocopherols vielfach den Wert aller lib- 50 
rigen Komponenten ubersteigt und somit den Rohstoffpreis 
bestimmt. Weiterhin sind die zur Verfugung stehenden Men- 
gen an DampferdestiUat nicht beliebig vermehrbar, da sie 
nur als Kuppelprodukt der Speiseolproduktion anfallen. 

Die kompiexe Aufgabe der vorliegendcn Erfindung war 55 
es daher ein Verfahren zur Aufkonzentrierung von Tocophe- 
rolen und Slerolen - ausgchend von tocopherol- und/oder 
sterolhaltigen Genuschen von Fetten und/oder FeUderivaten 
- bereitzusteUen, welches lechnisch leicht durchzufuhrcn ist 
und mit wenigen Verfahrensschritten auskommt, aber 60 
gleichzeidg die Verluste an Tocopherol wahrend der Aufar- 
beitung minimiert. Weiterhin sollte das Verfahren erlauben, 
auch Dampferdestillate nut einem Tocopherolgehalt unter- 
halb von 3 Gew.-% mit hohen Ausbeuten aufzuarbeiten. 

65 

Beschreibung der Erfindung 
Gegenstand der Erfindung ist demnach ein Verfahren zur 



522 A 1 

4 

Aufkonzentrierung von Tocopherolen und/oder Sterolen 
ausgchend von tocopherol- und/oder sterolhaltigen Gemi- 
schen von Fetten und/oder FeUderivaten, bei dem man die 
Genii sc he direkt. einer fraktionierlen Dcsl illation und einer 

* 

Molckulardestillation unterwirfl. 

Es wurde nun uberraschenderweisc gefunden, daB sich 
durch Einsatz einer fraktionierlen Destination fur die Ab- 
trennung dcr freien Fcttsaure, die aus dem Stand der Technik 
bekannten hohen Verluste an Tocopherolen vcrmeiden las- 
sen. Es lassen sich so mil. einem nur zweistufigen Verfahren 
mehr als 90% des Tocopherols und/oder 80% des freien Ste- 
rols aus den Gernischen der Fette und/oder Fettderivatc auf- 
konzentrieren. 

Fctte und Fettderivatc 

Als Ausgangsmatcrial fUr das der Erfindung zugrundelie- 
gende Verfahrcn cigncn sich cine Viclzahl untcrschicdlichcr, 
Tocopherol und Sterol enthaltender Gemische. Insbesondere 
ist es vorteilhaft. wenn man von Sojaol-, Rapsol oder Son- 
nenblumenol-DampferdestiUat ausgeht. Dieses wird durch 
Wasserdampfdestillation des rohen Ols als erste Stufe des 
Desodoriervorganges gewonnen. Das Destillat enthalt bis zu 
20% Sterol, 8% Tocopherol, 20% freie Fettsauren und als 
Hauptbestandteil Triglyceride (Ullmann, a.a.O.). 

Das Verfahren ist jedoch nicht auf Dampfer-Deslillate 
pflanzlicher Ole und Fette beschrankt. Es laBt sich auch vor- 
teilhaft auf Tallol anwenden. Tallol ist eines der wirtschaft- 
lich wichtigsten Nebenprodukte des Cellulose-Sulfat- Ver- 
fahrens bei der PapierhersteUung. Es wird durch Ansauern 
des bei diesem Verfahren anfallenden Natriums alz-Gemi- 
sches von Harz- und Fettsauren erhalten. Tallol ist ein natur- 
liches Gemisch aus Harzsauren vom Typ der Abietinsaure, 
gesiitdgten und ungesattigten Fettsauren sowie Fettsaure- 
estern und Unverseifbarem. Das Unverseifbare enthalt ne- 
ben hoheren Alkoholen und Kohlenwasserstoffen auch Ste- 
role. 

Auch andere, Tocopherol-enthaltende Gemische lassen 
sich mit dem erfindungsgemaBen Verfahren aufarbeiten, 
zum Beispiel der bei der Rapsol-Mcthylester-HersteUung 
anfallende Rlickstand, der ebenfaUs Sterole und Sterolester 
enthalt. 

Fraklionierte DestiUadon 

Die fraktionierte Destination wird gemaB den aus dem 
Stand der Technik bekannten Verfahren durchgefuhrt. 
Hierzu wird vorzugsweise eine mit einer Hochleistungsge- 
webepackung (z, B. Sulzer BX) ausgestattete Destillations- 
kolonne ven\'endet. Als Sumpfverdampfer wird bevorzugt 
ein gewischler Diinnschichtverdampfer mit einmaligem 
Durchlauf des Produkls verwendet. Als Alternative ist auch 
die Verwendung eines Fallfilmverdampfers mil minimier- 
tem Hold-up moglich. (z.B. K. Sattler, Thennische Trenn- 
verfahren, VCH Verlagsgesellschaft, Weinheim, 1988, S. 
503-507). WescntHch zur Erzielung einer hohen Ausbeute 
ist die Minimierung der thermischen Belastung des Materi- 
als. Urn eine moglichst vollslandige Riickhallung des Toco- 
pherols und des Sterols im Sumpfprodukt bei gleichzeitig 
moglichst vollstandiger Abtrennung der freien Fettsauren 
und anderer im Vergleich zum Tocopherol leicht siedenden 
Komponenten zu gewahrleisten, werden vorzugsweise Ko- 
lonnen mil 3 bis 10, insbesondere 5 theoretischen Trennstu- 
fen eingesetzl. Packungslangen von mindestens 1, insbeson- 
dere mindcslcns 2 m sind bevorzugt. Andcrcrscits darf die 
Packung nicht zu lang sein, damit der Sumpfdruck und da- 
mit die Sumpftemperatur nicht zu stark ansteigen. Typi- 
scherweise wird die fraklionierte Destination bei einem 
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Kopfdruck von 0,5 bis 1 0, vorzugsweise 1 bis 6 mbar, bei ei- 
nem Sumpfdnick von 1 bis 30, insbesondere 5 bis 10 mbar 
una Dei Sumpltemperaturen zwischen 200 und 350 insbe 
sondere 250 und 300°C durehgefuhri. 

Hi« ° in ° r ,, wcitcren bevorzugten Ausfiihrungsform kann 5 
d ese Destdlanonskolonnc einen Seitenabzug aufweisen'so 
dafi eine Fettsaurefraktion als Seitenstron. abgezogen wer- 
den kann und man zu einer qualimtiv hochwertigeren Fetl- 
saure gelangt. Im Rahmen der fraklionierten Destination 
werden so die freien Fetlsauren und andere leichtsiedende 10 
Komponenten aus dem Gemisch enlfernt ohne, daB eleich- 
aalig Tocopherolc und/oder Sterole mil abgezogen werden 



von 280°C. 60% des Einsaizcs fur die MolekulardesiiJlaiion 
wurden als Dcstillal (=Dampferdestillatkonzcntral) abgczo- 

8 ° n ' L KonZentral halle cine Tocopherolkonzenlration 
von 24,9% und eine .Slerolkonzenlrarion von 20 3% Tin 
Ruckstand wurden nur Spuren von Tocopherol (0,2%) und 
freicm Sterol (0,3%) gefunden. Die Tocopherolausbeule des 
Oesamtprozesses lag nominell tiber 100%, die freie Slerol- 
ausbeute bei 85%. 

Beispiel 2 



Molekulardestillation 



15 



In einem zweiten Verfahrensschritt wird der Sumpf der 
frakuomerten Destination noch einer Molekulardestillation 
unlerwor cn. Es werden Tocopherol und frcics, d. h. unver- 
Hpc 6 n« 0rl ' e ^ nde .?> Stero1 von hochsiedenden Bestandteilen 

HilS.— ? ****** Wie Z - B - Trig'y^riden abdestiliert. 20 
Hierbei wird vorzugsweise ein gewischter Diinnschichtver- 

S // e r e , ndCt ' derdnen in,e g™ Kondensator auf- 
w«st (K. Saaler, a. a. O., S. 118-120). Dadurch lafil sich 
em genugend kleiner Deslillationsdruck erreichen, so daB 

££n? M d ^ SLeWl ° hne Uhe «ge Ihermische 25 
Belastung abdestillierl werden kSnnen. Der typische Druck 

vorzugsweise 10~ 2 bis 

TO I^P 6 " lie g e " ™ederum zwischen 

-UU und 350°C, insbesondere 250 und 300°C 

ton™ auch in' einer Anlage 30 
zeiUich nacheinander ausgefiihrt werden, wenn der Ver- 
dampfer der Molekulardesdlladon als Sumpfverdampfer fur 
die Kolonne verwendet wird. Bei dieser Betriebsart wird 
wahrend der frakdonierten Desdlladon der inlegrierte Kon- 

Sehn^n a/^ PkTS niCht benUtZt " FUr den z ^'« 35 
&ctintt muB das Vakuumsystem unter Umgehung der Ko- 

1st die Menge der freien Fetlsauren und der ubrigen rela- 
dv leichtsiedenden Komponenten im Vergleich zur Menge 40 
an schwer siedenden Komponenten sehr klein, so kann es 
auch vorte.lhaft sein, die Reihenfolge der Schritte umzukeh- 
ren. Dann werden freie FettsSuren, Tocopherol, freies Sterol 
und andere Lnchtsieder in einer Molekulardes.illa.ion von 
SesnlHm if ^ komponenten wie z. B. Triglyeeriden 45 
abdestiHiert. Dieses Desnllat wird dann der oben beschrie- 
benen Frakuonierung unterzogen, wobei das Tocopherol- 
Merol-Konzentrat als Sumpfprodukt anfallL 



Dampferdesiillat aus der Rapsolraffinalion wurde einer 
Molekulardestdlauon unterzogen bei einem Druck von 
U.U7 mbar und einer HeizmiUeltemperatur von 290°C Das 
Ausgangsmalerial hate eine Tocopherolkonzenlration von 
J,J h und eine freie Stcrolkonzentration von 2,8%. 77% des 
Einsatzes fur die Molekulardesdlladon wurden als Destillat 
abgezogen Das Dcsdllat hattc eine Tocopherolkonzenlra- 
tion von 4,5% und eine Sierolkonzentration von 3,5%. Die 
Saurezahl betrug 95. Im Ruckstand wurden nur Spuren von 
Tocopherol (0 6%) und freien, Sterol (0,5%) gefunden. Das 
DesuUat wurden einer Pilotkolonne, gepackt mi. einer 
strukturienen Gewebepackung, und einem gewischten 
Dunnschichlverdampfer frakdoniert. Der Kopfdruck der 
w? X i " lbar - Die Te "'Pe™ur des Heizmediums 
t V" ,? S Emsatzes ^fden als Destillat abgetrennt. 
in Destdlat wurden weniger als 0,1 % Tocopherol und 0,1% 
Sterol gefunden. Die Saurezahl des Desdllats war 164 Die 
Konzentration im Sumpfprodukt (=Dampferdestillatkon- 
zentrat) betrug 7,7% Tocopherol und 5,8% Sterol. Die Sau- 
rezahl des Sumpfproduktes betrug 27. Die Tocopherolaus- 
beule des Oesamtprozesses lag nominell uber 100%, die 
rreie Sterolausbeute bei 85%. 

Beispiel 3 



Beispiele 
Beispiel 1 



so 



Piin^p ferdeS I Uat 3US der Sc ti a6 ^mnadon wurde in einer 
TJuktrtr DurC h hmeS f r 70 "™)- gepackt mit einer 55 
struktunerten Gewebepackung von 1 m Lange, und einem 
gewischten DUnnschichtverdampfer (0,065 m^) frakdoniert. 
Der Kopfdruck der Kolonne betrug 6 mbar. Die Temperatur 
des Heizmediums 280°C. Das Ausgangsmalerial ha.te eine 
locopherolkonzentratjon von 6,2% und eine freie Slerol- 60 
konzentration von 6,9%. Die Saurezahl betrug 93. 51% Z 

wurdel?- T^l a,S , DeS,iUat ab S e,^enn, • Im D^tiUat 
S ™ 1 ^ 1 u "d 0,1% Sterol gefunden. Die Sau- 
rezahl des Destdiats war 168. Die Konzentration im Sumof- 
produkt betrug 13,9% Tocopherol und 11,9% SW Die 55 
Saurezahl des Sumpfproduktes betrug 13. Das SumpW 
dukt. wurde einer Molekulardestillation unterzogen bei et 
nem Druck von 0,08 mbar und einer Heizmii.eltemperatur 



Dampferdesdllat aus der Rapsolraffination wurde in einer 
rtlotkolonne, gepackt mil einer strukturierten Gewebepak- 
kung, und einem gewischten Dunnschichlverdampfer frak- 
uonieru Der Kopfdruck der Kolonne betrug 1,8 mbar. Die 
Temperatur des Heizmediums 275°C. Das Ausgangsmale- 
rial hate eine Tocopherolkonzenlration von 2,2% und eine 

V?8 e o ^° n 1 ? en,rati0n VOn 4 ' 0% - Die Saurezahl betrug 
i. 58 9,2% des Einsatzes wurden als Destillat abgetrennt. Im 
DestiUat wurden 0,1% Tocopherol und 0,1% Sterol gefun- 
den. Die Saurezahl des Desdllats war 193. 69% des rfinsat 
f wurden als Seitenstrom abgezogen. In diesem Seiten- 
strom wurden kein Tocopherol und 0,2% Sterol gefunden. 
Die Saurezahl betrug 202,5 , d. h. flir eine Verwendung als 
Fettsaure ist der Setenstrom hoherwertig als die entspre- 
chenden Slrome aus den Beispielen 1 und 2. Die Konzentra- 
tion im Sunipfprodukt betrug 10.9% Tocopherol und 16,4% 
Sterol D,e Saurezahl des Sumpfproduktes betrug 5,6. Das 
Sumpfprodukt wurde einer Molekulardestillation unterzo- 
gen bei emem Druck von 0,15 mbar und einer Heizmittel- 
emperatur von 290°C. 72% des Einsatzes fur die Moleku- 
lardesullauon wurden als DestiUat (=Dampferdestilla.kon- 
zentra.) abgezogen. Das Konzentrat hatte eine Tocopherol- 
kon^ntration von 14,8% und eine Sterolkonzentration von 

mo£< a ? ucksta , nd wurde ° n"r Spuren von Tocopherol 
(0,2%) und freiem Sterol (0,6%) gefunden. Die Tocopherol- 
ausbeule bei des Gesamtprozesses lag nominell uber 100%, 
die freie Sterolausbeute bei 88%. 

Vcrglcichsbcispicl 

aus der Sojaolraffinat ion wurde zur Ent- 
sauerung einer Kurzwegdesl illation bei 1 mbar und 250°C 



BNSDOClD.<DE 19652522A1..L> 



DE 196 52 522 A 1 

7 8 

unterzogen. Das Einsatzmaterial haitc eine Tocopherol kon- 
zentration 9,8% und eine frcie Sterol konzcntxation von 
8,1%. Die Saurezahl betrug 100. 58% des Einsatzcs wurden 
a Is Deslillat abgetrenn?.. \n\ Destill&L wurden 2,6% Tocophe- 
rol und 0,9% Sterol gefunden. Dies entsprichl eincm Verlust 5 
von 20% des eingesetzten Tocopherols mil dem Destillat. 
Andererscils beirug die Saurezahl des Ruckstands noch 35, 
so daB die Entsaucrung bci weitem nicht so vollstandig wie 
in den oben genannten Beispielen ist. 

10 

Patentanspriichc 

1 . Verfahren zum Aufkonzentricren von Tocophcrolen 
und/oder Stcrolcn aus tocopherol- und/oder sterol halti- 
gen Genrischen von Fetten und/oder Feltderivaien, da- 15 
durch gekennzeichnct, daB man die Gemische direkt. 
einer frakuonierten Destination und einer Molekular- 
dcstillation untcrwirft. 

2. Verfahren nach dem Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet daB a Is Sumpfverdampfer fiir die fraktio- 20 
nierte Destination ein gewischtcr Dunnschichtver- 
dampfer eingesetzt wird. 

3. Verfahren nach dem Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB als Sumpfverdampfer fur die fraktio- 
nierte Destination ein Fallfilniverdampfer eingesetzL 25 
wird. 

4. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 3, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB als Ausgangsstoffe Dampferdestii- 
late eingesetzt werden. 

5. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 4, dadurch ge- 30 
kennzeichnet, daB man Rapsol-, Sonnenblumenol- 
oder S oj aoldampferdesti Hate einsetzt. 

6. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 5, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB man zuerst die Fraktionierung und 
dann die Molekulardestillation durchfuhrt. 35 

7. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 5, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB man zuersl die Molekulardestillation 
und dann die Fraktionierung durchfuhrt. 

8. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 7, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB man eine Fettsaurefraktion als Sei- 40 
tenstrom aus der Kolonne abzieht. 



45 



50 



55 



60 



65 



BNSDOCID: <DP iflfiWRpOAi I ^ 



- Leerseite 

* 



BNSDOCID: <OE 



19652S??A1 I > 



